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La presente invention conceme un procede de determina- 
tion du point de disparition des cristaux de produits petroliers, en parti- 
culier de kerosenes destines a Taviation dans une gamme de temperatures 
d^environ -5 a -120^C. 
5 Le point de disparition des cristaux est defini comme la 

temperature de disparition des derniers cristaux dans un echantillon pre- 
alablement cristallise, au cours d'une remontee graduelle de la tempera-, 
ture. 

II existe diverses normes definissant les conditions 

10 d'obtention du point de disparition des cristaux ; celui-ci presente un inte- 
ret tout particulier pour les specialistes du domaine de Taviation, vu qu'il 
permet de determiner le temps pendant lequel un avion peut rester a une 
haute altitude donnee sans risque d'obturation des conduites de transfert 
du carburant et des filtres. 

15 De plus, la valeur du point de disparition des cristaux per- 

met de savoir si un kerosene est pur ou pollue par du gasoil. 

II existe actuellement sur le marche differents appareils 
permettant de determiner le point de disparition des cristaixx, 
d'echantillons de produits petroliers. 

20 Parmi ces appareils, on peut a titre d'exemple mentionher 

les appareils commercialises par la Societe ISL sous les denominations 
FZP 5 Gs et FZP 5 G qui sont des appareils totalement automatises fonc- 
tionnant en application des normes ASTM D 2386, IP 468 et ISO 3013/ 

Le principe de tels appareils consiste schematiquement a 

25 faire passer un faisceau lumineiox emis par une diode au travers d'une 
cellule de mesure renfermant Techantillon a analyser qui est placee dans 
une chambre ciyostatee equipee d'un capteur de temperature relie a des 
organes de refrigeration et de reglage de la temperature, et a detecter 
rintensite lumineuse regue par un recepteur optique aligne sur Temetteur 

30 infrarouge au travers de la cellule de mesure renfermant les echantillons a 
analyser. 

Pour mettre en oeuvre ce test, on abaisse graduellement la 
temperature de la chambre cryostatee jusqu'a ce que le detecteur optique 
ne rcQoive plus de lumiere, ce qui signifie que Techantillon est totalement 
35 cristallise, puis on augmente a nouveau graduellement la temperature 
tout en enregistrant la courbe representant les variations de Tintensite 
lumineuse regue par le recepteur optique en fonction de la temperature. 
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Lorsque les demiers cristaiix ont disparu dans i'echantillon, 
on observe sur cette courbe, une cassure qui correspond au point de dis- 
parition des cristaux suivie d'un palter. 

Un tel appareil presente Tavantage d'etre compact et auto- 
5 matique, done de pouvoir donner des resxiltats parfaitement reproducti- 
bles sans dependre de Thabilete d*un operateur. 

II souffre toutefois de Tinconvenient d'avoir une sensibilite 
pouvant s'averer insuffisante dans certains cas, et en particulier lorsque 
Ton cherche a determiner le point de disparition des cristaux d'un kero- 
10 sene poUue par une faible proportion de gasoil. 

En effet, en presence de gasoil, le point de disparition des 
cristaux d'un echantillon de kerosene augmente notablement : dans le cas 
d'un echantillon renfermant quelques % de gasoil, la courbe representant 
les variations de Tintensite regue par le detecteur optique en fonction de la 
15 temperature presente une cassure suffisamment nette pour determiner le 
point de disparition des cristaux, et par suite la proportion de gasoil par 
comparaison avec le point de disparition des cristaux du kerosene pur. 

Au contraire, dans le cas d'une pollution de proportion 
moindre, la courbe s'arrondit et ne presente plus de cassure nette de sorte 
20 qu'il n'est plus possible de determiner le point de disparition des cristaux. 

Un autre appareil adapte a la determination du point de 
disparition des cristaux est decrit dans le brevet US-5 088 833. 

Le principe de cet appareil qui fonctionne selon la norme 
ASTM D 5972 consiste schematiquement a deposer un micro echantillon 
25 du produit a analyser dans une coupelle dont le fond est constitue par un 
miroir refroidi par des elements Peltier, et a refroidir graduellement cet 
echantillon jusqu*a sa cristallisation avant de le rechauffer a nouveau gra- 
duellement. 

Durant Tessai, Techantillon a analyser est eclaire par un 
30 faisceau lumineux avec une incidence choisie de sorte que le faisceau re- 
flechi sur le miroir n'atteigne pas un detecteur optique situe au-dessus de 
celui-ci. 

Lorsque des cristaux sont presents dans Techantillon, ils 
diffusent de fagon aleatoire la lumiere emise et par suite une partie de 
35 cette lumiere est regue par le detecteur optique. 

En consequence, Tapparition et la disparition des cristaux 
peuvent etre detectees par Tanalyse du signal regu par le detecteur opti- 
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que qui est nul en Tabsence de cristaux et augmente avec Tapparition de 
cristaxix dans Techantillon. 

Get appareil presente I'avantage d'avoir une sensibilite suf- 
fisante pour permettre de detecter une tres faible quantite de gasoil au 
5 sein d'un kerosene. Son utilisation est toutefois peu commode, et les re- 
sultats obtenus sont dans une large mesure dependants de Thabilete de 
Toperateur. 

La presente invention a pour objet de proposer un procede 
de determination du point de disparition des cristaux de produits petro- 
10 Hers, en particulier de kerosenes destines a Taviation, de nature a reme- 
dier a ces inconvenients. 

Selon I'invention, ce procede est caracterise par les etapes 

suivantes : 

- on monte un emetteur laser ainsi qu'un recepteur optique longitudinal 
15 associe de part et d'autre d'une cellxile de mesure tubulaire essenjiel- 

lement horizontale placee dans une chambre cryostatee equipee d'un 
capteur de temperature relie a des organes de refrigeration et de re- 
glage de la temperature de sorte que le faisceau optique emis par 
Temetteur laser soit aligne sur Taxe longitudinal de la cellule de mesure 
20 et sur le recepteur optique longitudinal, . 

- on relie le capteur de temperature, les organes de refrigeration et de 
reglage de la temperature, ainsi que le recepteur optique longitudin^ a 
des moyens de calcul et d'affichage programmables, 

- on monte un diaphragme directement en aval de Temetteur laser de 
25 sorte que le faisceau optique emis par celui-ci soit suffisamment fin 

pour exclure toute reflexion sur les parois de la cellule de mesure, 

- on monte, en amont du recepteur optique longitudinal, un polariseur 
regie de facjon a ne pas pouvoir transmettre le faisceau optique direc- 
tement emis par emetteur laser, 

30 - on introduit Techantillon a analyser dans la cellule de mesure, 

- on branche Temetteur laser et le recepteur optique longitudinal associe 
de fagon a faire passer un faisceau optique au travers de Techantillon a 
analyser et on enregistre Tintensite lumineuse regue par le recepteur 
optique longitudinal, 

35 - on abaisse graduellement la temperature de la chambre cryostatee jus- 
qu'a la temperature de fin de cristallisation de Techantillon a analyser 
ou point d'opacite puis on augmente a nouveau graduellement la tem- 
perature de cette chambre en enregistrant la courbe representant les 
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variations de Tintensite lumineuse regue par le recepteur optique lon- 
gitudinal en fonction de la temperature ou courbe de detection, et 
- on determine le point de disparition des cristaux a partir de cette 
courbe. 

5 Ce procede se distingue done essentiellement par 

Tutilisation d*un faisceau de lumiere polarisee de sorte que le recepteur 
optique longitudinal ne regoive aucune lumiere en Tabsence de cristaux, 
alors qu'au contraire, des Tapparition de cristaux au sein de Techantillon 
a analyser une certaine quantite de lumiere est transmise a ce recepteur ; 

10 il est en effet bien connu des specialistes que les cristaux modifient la di- 
rection de polarisation de la lumiere. 

Un tel procede ne peut bien entendu fonctionner qu'en 
Tabsence de toute reflexion sur les parois de la cellule de mesure ; par 
suite, Tetat de surface de cette cellule est indifferent, mais il est imperatif 

15 que la section du faisceau traversant celle-ci soit suffisamment reduite par 
le diaphragme. 

Conformement a Tinvention on a pu etablir que le diametre 
du diaphragme doit de preference etre de Tordre de 1 a 1,5 mm, vu qu'en 
de qk de 1 mm, on peut se heurter a des risques de diffraction a ce niveau. 

20 En outre, pour obtenir une sensibilite optimum du recep- 

teur, la longueur d'onde du faisceau laser peut avantageusement etre de 
Tordre de 650 nanometres, 

Selon une caracteristique preferentielle de Tinvention, on 
monte egalement, a proximite de la cellule de mesure, a la partie amont de 

25 celle-ci, un recepteur optique lateral relie au faisceau optique emis par 
Temetteur laser ainsi qu'aiix moyens de calcul et d^affichage programma- 
bles. 

Le recepteur optique lateral ne regoit aucune lumiere en 
Tabsence de cristaxix vu que Techantillon a analyser est alors parfaitement 

30 transparent, mais regoit de la lumiere diffusee des Tapparition de cristaixx 
au sein de celui-ci. 

Pendant la duree d'un test, on enregistre ainsi egalement la 
courbe representant les variations de Tintensite lumineuse regue par le 
recepteur optique lateral en fonction de la temperature ou courbe 

35 d'opacite et on determine en utilisant cette courbe la temperature de fin de 
cristallisation de rechantillon a analyser ou point d'opacite c'est-a-dire la 
temperature a partir de laquelle le sens de variation de la temperature doit 
etre inverse. 
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Par suite, la fonction du recepteur optique lateral consiste a 
piloter le precede. 

D'une maniere plus precise, au debut du test, les deux de- 
tecteurs ne re^oivent aucune lumiere. 

En cours de refroidissement des premiers cristaux appa- 
raissent qui modifient la polarisation de la lumiere emise par Temetteur 
laser et une certaine quantite de lumiere peut ainsi traverser le polariseur 
et atteindre le recepteur optique longitudinal. 

Lorsque la quantite de cristaux au sein de rechantillon a 
analyser devient importante, celui-ci se trouble, provoquant ainsi une 
diffusion de la lumiere dont une partie atteint le recepteur optique trans- 
versal. 

Lorsque le trouble devient tres important, le faisceau emis 
par Temetteur laser ne peut plus atteindre le polariseur et par suite 
Tintensite lumineuse regue par le detecteur optique longitudinal diminu^e. 

Le point d'opacite est atteint lorsque Tintensite lumineuse 
regue par le recepteur optique lateral augmente alors que Tintensite lumi- 
neuse regue par le recepteur optique longitudinal diminue. 

Lorsque le point d'opacite est atteint, on eleve graduelle- 
ment la temperature de la chambre cryostatee pour determiner la valeur 
du point de disparition des cristaiox de rechantillon sur la courbe de de- 
tection. ;v 

Au cours de cette elevation, Tintensite lumineuse regue par 
le recepteur optique longitudinal augmente a partir du moment ou 
rechantillon devient suffisamment transparent pour que le faisceau emis 
par Temetteur laser puisse atteindre le polariseur puis diminue a nouveau 
lorsque les demiers cristaux disparaissent. 

Le point a partir duquel le recepteur optique longitudinal ne 
regoit plus aucune lumiere correspond au point de disparition des cris- 
taux recherche, 

L'invention concerne egalement un dispositif permettant la 
mise en oeuvre du precede susmentionne. 

Selon Tinvention, ce dispositif est caracterise en ce qu'il 

comporte : 

- une chambre cryostatee equipee d'un capteur de temperature relie a 
des organes de refrigeration et de reglage de la temperature, 

- une tubulure de mesure essentiellement en forme de U montee a la 
partie interne de la chambre cryostatee et dont la branche centrale, es- 
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sentiellement horizontale, constitue la cellule de mesure tandis que les 
branches laterales permettent rintroduction de rechantillon a analyser 
dans cette cellule ainsi que son extraction, 

- un emetteur laser et un recepteur optique longitudinal associe, alignes 
5 de part et d'autre de la cellule de mesure, le long de Taxe longitudinal 

de celle-ci, 

- un diaphragme monte directement en aval de Temetteur laser, 

- un polariseur, monte en amont du recepteur optique longitudinal, et 

- des moyens de calcul et d'afFichage programmables relies au capteur de 
10 temperature, aiox organes de refrigeration et de reglage de la tempera- 
ture, ainsi qu'au recepteur optique longitudinal. 

Compte tenu de cette configuration, les seules operations 
manuelles devant etre effectuees pour la mise en oeuvre d'un test consis- 
tent a introduire Fechantillon a analyser au moyen d'une seringue dans la 
15 cellule de mesure, et a brancher Temetteur laser le recepteur optique lon- 
gitudinal associe ainsi que les organes de refrigeration et de reglage de la 
temperature. 

Le test s'effectue ensuite automatiquement sous le controle 
des moyens de calcul et d'affichage prealablement programmes en fonc- 

20 tion de la norme a respecter qui commandent les organes de refrigeration 
et de reglage de la temperature en fonction des informations qui leur sont 
transmises par le capteur de temperature et etablissent simultanement la 
courbe de detection en fonction des informations qui leur sont transmises 
par le recepteur optique longitudinal, 

25 Selon une caracteristique preferentielle de Tinvention, le 

dispositif comporte un recepteur optique lateral monte a proximite de la 
cellule de mesure, a la partie amont de celle-ci, et relie aux moyens de cal- 
evil et d'af&chage programmables. 

Conformement a cette caracteristique les moyens de calcul 

30 et d'affichage programmables etablissent la courbe d'opacite a partir des 
informations qui leur sont transmises par le recepteur optique lateral et 
utilisent cette courbe pour piloter automatiquement les organes de refrige- 
ration et de reglage de la temperature et par suite les variations de la tem- 
perature dans la chambre cryostatee. 

35 Selon Tinvention, Tintensite lumineuse est transmise aux 

recepteurs optiques par Tintermediaire de guides de lumiere cooperant de 
preference avec des lentilles susceptibles de concentrer le faisceau opti- 
que. 
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Ces lentilles peuvent etre avantageusement constituees par 
des billes de verre de 5 a 8 mm de diametre situees dans Taxe optique. 

Les guides de lumiere sont quant a eux de preference cons- 
titues par des fibres sitxiees dans le plan focal de la lentille. 
5 Selon une autre caracteristique de Tinvention, la tubulure 

de mesure est constituee par un element metallique, notamment realise 
en aluminium equipe de hublots permettant le passage du faisceau opti- 
que a detecter. 

II est essentiel que ces hublots qui sont en regie generale en 
10 verre aient des faces parfaitement paralleles. 

Selon rinvention, les organes de refrigeration et de reglage 
de la temperature peuvent etre constitues par une unite de refroidisse- 
ment notamment a cycle de Stirling dont le doigt froid est equipe a son 
extremite libre, d'organes de transmission de la chaleur a contact sec coo- 
15 perant avec la chambre ciyostatee de fagon a permettre de la refrpidir a la 
temperature souhaitee. ^ 

Un dispositif d'analyse d'echantillons de produits petroliers 
renfermant une unite de refroidissement a cycle de Stirling est a titre 
d'exemple decrit dans le document FR-2 801 381. 
20 La mise en oeuvre d'une telle unite de refroidissement 

correspond a une caracteristique particulierement avantageuse de 
^invention grace a laquelle le dispositif peut etre constitue par un appareil 
compact portatif. 

Les caracteristiques du procede et du dispositif conformes a 
25 Tinvention seront decrites plus en detail en se referant aux des sins an- 
nexes dans lesquels : . 

- la figure 1 est un schema representant le dispositif 

- les figures 2, 3 et 4 sont des exemples de courbes etablies par les 
moyens de calcul et d'affichage programmables respectivement dans le 

30 cas d'un echantillon de kerosene pur, d'un echantillon de kerosene fai- 

blement poUue et d'un echantillon de kerosene fortement pollue. 

Selon la figure 1, le dispositif correspond a un appareil 
compact renfermant une chambre cryostatee 1 equipee d'un capteur de 
temperature 2 ainsi qu'une unite de refrigeration et de reglage de la tem- 
35 perature de cette chambre 1, a cycle de Stirling, non representee sur la 
figure. 

Selon la figure 1 la chambre cyostatee 1 est equipee, a sa 
partie interne d'une tubulure de mesure metallique en forme de U3, dont 
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la branche centrale horizontale 4 constitue une cellule de mesure recevant 
rechantillon a analyser. 

Les branches laterales 5 et 5' de la tubulure de mesure 3 
permettent Tintroduction de cet echantillon ainsi que son evacuation, 
5 L'appareil renferme egalement une diode laser 6 associee a 

un recepteur optique longitudinal 7 de sorte que le faisceau laser emis 8 
soit aligne sur Taxe longitudinal de la cellule de mesure 4, et traverse 
rechantillon a analyser introduit dans cette cellule avant de parvenir au 
recepteur 7. 

10 Un polariseur 9 est monte en amont du recepteur longitu- 

dinal 7 dans le sens de propagation du faisceau laser emis par la diode 6. 

Le polariseur 9 est regie de sorte que le recepteur longitudi- 
nal 7 ne regoive aucune lumiere lorsque Techantillon renferme dans la 
cellule de mesure 4 est transparent et ne contient aucun cristaux, 
15 Des hublots en verre 10, 10' ayant des faces parfaitement 

paralleles permettent au faisceau laser 8 de traverser la cellule de mesure 
4 et de parvenir au recepteur longitudinal 7, tout en garantissant 
Tetancheite de cette cellule. 

Un polariseur auxiliaire 11 croise avec le polariseur 9 et 
20 monte directement en aval de la diode laser 6 fait office d'attenuateur de 
Tamplitude du faisceau emis par cette diode. 

Ce polariseur auxiliaire 11 coopere avec un diaphragme 12 
monte directement en aval de celui-ci de fagon a garantir que le faisceau 
laser traversant la cellule de mesure 4 soit suffisamment fin pour exclure 
25 toute reflexion sur les parois de cette cellule. 

Selon la figure 1, Tappareil comporte egalement un recep- 
teur optique lateral monte a proximite de la cellule de mesure 4, a la par- 
tie amont de celle-ci. 

Un hublot en verre 10'' similaire aux hublots 10 et 10' per- 
30 met a la lumiere diffusee a la partie amont de la cellule de mesure 4 
d'atteindre le recepteur lateral 13. 

La lumiere polarisee sortant du polariseur 9 et la lumiere 
diffusee sortant par le hublot 10'' sont respectivement concentrees sur des 
guides de lumiere 15, 15' par des lentilles 14, 14' avant de parvenir aux 
35 recepteurs 7, 13. 

L^unite de refroidissement, le capteur de temperature 2 ain- 
si que le recepteur longitudinal 7 et le recepteur lateral 13 sont relies a 
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des moyens de calcul et d'afFichage programmables non representes qui 
pilotent le test en conformite avec la norme a respecter. 

A cet effet les moyens de calcul et d'affichage programma- 
bles commandent Tunite de refroidissement de la chambre cryostatee 1 en 
fonction des informations qui leur sont transmises par le capteur de tem- 
perature 2 et par les recepteurs 7, 13, et etablissent parallelement la 
courbe de detection representant les variations de Tintensite lumineuse 
regue par le recepteur longitudinal 7 et la courbe d'opacite representant 
les variations de Tintensite lumineuse regue par le recepteur lateral 13. 

Les figures 3, 4 et 5 representent trois exemples de telles 
courbes correspondant a trois echantillons differents de kerosene. 

De maniere plus precise, sur ces trois courbes, le temps ex- 
prime en minutes est reporte en abscisse, alors que Tintensite lumineuse 
regue par les recepteurs exprimee selon une graduation relative de 0 a 100 
et la temperature de Techantillon exprimee en degres C sont reportees en 
ordonnee, respectivement sur Techelle de gauche et sur Techelle de droite. 

Les courbes en pointilles representent les variations de la 
temperature de Techantillon en fonction du temps (echelle de droite). 

Les courbes en tirets correspondent aux courbes d'opacite 
et representent les variations en fonction du temps de Tintensite lumi- 
neuse regue par le recepteur lateral {echelle de gauche). 

Les courbes en traits pleins correspondent aux courbe§_de 
detection, et representent les variations en fonction du temps de Tintensite 
lumineuse regue par le recepteur longitudinal (echelle de gauche) . 

L^analyse de ces trois courbes permet de determiner le point 
d'opacite, c'est-a-dire la temperature a partir de laquelle le sens de varia- 
tion de la temperature dans la chambre cryostatee doit etre inverse. 

Les courbes en traits pleins permettent de determiner le 
point de disparition des cristaux recherche, 

Selon la figure 2, dans le cas de kerosene pur non poUue, 
on a detecte Tapparition des premiers cristaux a 7 minutes 30 secondes, 
soit a une temperature de -59°C. 

Le point d'opacite a ete detecte a une temperature tres pro- 

che de -60°C. 

Le point de disparition des cristaux a ete detecte a 
1 1 minutes, soit a une temperature de ~54''C. 

Selon la figure 3, dans le cas d'un kerosene faiblement pol- 
lue, Tapparition des premiers cristaux a ete detectee a 
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6 minutes 30 secondes, soit a une temperature de -45**C, et le point 
d'opacite a 7 minutes 45 secondes, soit a une temperature de -eO^'C. 

La disparition du trouble dans rechantillon a ete detectee a 

1 1 minutes 30 secondes, soit a une temperature de -SS'^C, et le point de 
5 disparition des cristaux a 13 minutes 30 secondes, soit a une temperature 

de -38,7"C, 

Le « rebond » constate sur la courbe de detection vers 

12 minutes ne semble pas lie au materiel utilise, mais plutot a des phe- 
nomenes physiques au sein de rechantillon. 

0 Selon la figure 4, dans le cas d'un kerosene fortement pol- 

lue, le point de disparition des cristaux a ete detecte a 
14 minutes 30 secondes, soit a une temperature de -27,5*'C. 



15 
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Modifiee le 21/01/04 



REVENDICATIONS 
1°) Precede de determination du point de dispaxition des cristaiix de pro- 
duits petroliers, en particulier de kerosenes destines a Taviation dans une 
gamme de temperature d'environ -5 a -120**C, 
5 caracterise par les etapes suivantes : 

- on monte un efnetteur laser (6) ainsi qu'un recepteur optique longitu- 
dinal associe (7) de part et d'autre d'une cellule de mesure tubulaire (4) 
essentiellement horizontale placee dans une chambre ciyostatee (1) 
equipee d'un capteur de temperature (2) relie a des organes de reftige- 

10 ration et de reglage de la temperature de sorte que le faisceau optique 

(8) emis par Temetteur laser (6) soit aligne sur Taxe longitudinal de la 
cellule de mesure (4) et sur le recepteur optique longitudinal (7), 

- on relie le capteur de temperature (2) les organes de refrigeration et de 
reglage de la temperature ainsi que le recepteur optique longitudinal (7) 

15 a des moyens de calcul et d'affichage programmables, 

- on monte un diaphragme (12) directement en aval de Temetteur laser 
(6) de sorte que le faisceau optique (8) emis par celui-ci soit sufRsam- 
ment fin pour exclure toute reflexion sur les parois de la cellule de me- 
sure (4), 

20 - on monte, en amont du recepteur optique longitudinal (7), un polari- 
seur (9) regie de fagon a ne pas pouvoir transmettre le faisceau optique 
directement emis par emetteur laser (6), 

- on introduit rechantOlon a analyser dans la cellule de mesure (4), 

- on branche I'emetteur laser (6) et le recepteur optique longitudinal (7) 
25 associe de fagon a faire passer un faisceau optique au travers de 

Techantillon a analyser et on enregistre Tintensite lumineuse regue par 
le recepteur optique longitudinal (7), 

- on abaisse graduellement la temperature de la chambre ciyostatee (1) 
jusqu'a la temperature de fin de cristallisation de FechantLllon a analy- 
se ser ou point d'opacite puis on augmente a nouveau graduellement la 

temperature de cette chambre (1) en enregistrant la courbe represen- 
tant les variations de Tintensite lumineuse regue par le recepteur opti- 
que longitudinal (7) en fonction de la temperature ou courbe de 
detection, et 

35 - on determine le point de disparition des cristaux a partir de cette 
courbe. 



2**) Precede selon la revendication 1 , 
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REVENDICATIONS 
1°) Precede de determination du point de disparition des cristaux de pro- 
duits petroliers, en particulier de kerosenes destines a I'aviation dans une 
gamme de temperature d'environ -5 a-120°C, 
caracterise par les etapes suivantes : 

- on monte un emetteur laser (6) ainsi qu'un recepteur optique longitu- 
dinal associe (7) de part et d'autre d'une cellule de mesure tubulaire (4) 
essentiellement horizontale placee dans une chambre cryostatee (1) 
equipee d'un capteur de temperature (2) relie a des organes de refrige- 
ration et de reglage de la temperature de sorte que le faisceau optique 
(8) emis par I'emetteur laser (6) soit aligne sur I'axe longitudinal de la 
cellule de mesure (4) et sur le recepteur optique longitudinal (7), 

- on relie le capteur de temperature (2) les organes de refrigeration et de 
reglage de la temperature ainsi que le recepteur optique longitudinal (7) 
a des moyens de calcul et d'affichage programmable s, 
on monte un diaphragme (12) directement en aval de I'emetteur laser 
(6) de sorte que le faisceau optique (8) emis par celui-ci soit suffisam- 
ment fin pour exclure toute reflexion sur les parois de la cellule de me- 
sure (4), 

on monte, en amont du recepteur optique longitudinal (7), un polari- 
seur (9) regie de fagon a ne pas pouvoir transmettre le faisceau optique 
directement emis par emetteur laser (6), 

on monte a proximite de la cellule de mesure (4), a la partie amont de 
celle-ci, un recepteur optique lateral (13) relie au faisceau optique (8) 
emis par I'emetteur laser (6) et aux moyens de calcul et d'affichage pro- 
grammables, 

on introduit Techantillon a analyser dans la cellule de mesure (4), 
on branche I'emetteur laser (6), le recepteur optique longitudinal (7) et 
le recepteur optique lateral (13) de fagon a faire passer un faisceau op- 
tique au travers de I'echantillon a analyser, 

on abaisse graduellement la temperature de la chambre cryostatee (1) 
en enregistrant la courbe representant les variations de I'intensite lu- 
mineuse re?ue par le recepteur optique longitudinal (7) en fonction de 
la temperature ou courbe de detection, et la courbe representant les 
variations de I'intensite lumineuse regue par ce recepteur optique late- 
ral (13) en fonction de la temperature ou courbe d'opacite et on deter- 
mine en utilisant cette demiere courbe la temperature de fin de 
cristallisation de I'echantillon a analyser ou point d'opacite a partir de 
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caracterise en ce que 

ron monte a proximite de la cellule de mesure (4), a la partie amont de 
celle-ci, un recepteur optique lateral (13) relie au faisceau optique (8) emis 
par I'emetteur laser (6) et aux moyens de calcul et d'afEchage programma- 
bles, on enregistre la courbe representant les variations de Tintensite lu- 
mineuse regue par ce recepteur optique lateral (13) en fonction de la 
temperature ou courbe d'opacite et on determine en utilisant cette courbe 
la temperature de fin de cristallisation de Techantillon a amalyser ou point 
d'opacite c'est-a-dire la temperature a partir de laquelle le sens de varia- 
tion de la temperature doit etre inverse. 

3**) Dispositif pour la mise en oeuvre du precede selon Tune quelconque 
des revendications 1 et 2, 
caracterise en ce qu' 

il comporte : xv- 

- une chambre cryostatee (1) equipee d'un capteur de temperature (2) 
relie a des organes de refrigeration et de reglage de la temperature, 

- une tubulure de mesure (3) essentiellement en forme de U montee a la 
partie interne de la chambre cryostatee (1) et dont la branche centrale, 
essentiellement horizontale, constitue la cellule de mesure (4) tandis 
que les branches laterales (5, 5*) permettent introduction de 
Techantillon a analyser dans cette cellule ainsi que son extraction, 7. 

- tin emetteur laser (6) et un recepteur optique longitudinal (7) associe, 
alignes de part et d'autre de la cellule de mesure (4), le long de Taxe 
longitudinal de celle-ci, 

- un diaphragme (12) monte directement en aval de Temetteur laser (6), 

- un polariseur (9), monte en amont du recepteur optique longitudinal 



- des moyens de calcul et d'affichage programmables relies au capteur de 
temperature (2), aiox organes de refrigeration et de reglage de la tempe- 
rature, ainsi qu'au recepteur optique longitudinal (7). 

4**) Dispositif selon la revendication 3, 
caracterise en ce qu' 

il comporte un recepteur optique lateral (13) monte a proximite de la cel- 
lule de mesure (4), a la partie amont de celle-ci, et relie axix moyens de 
calcul et d'affichage programmables. 



(7), et 
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laquelle on augmente a nouveau graduellement la temperature de cette 
chambre (1) et en poursuivant renregistrement de la courbe de detec- 
tion at de la courbe d'opacite, 

on determine le point de disparition des cristaux a partir de la courbe 
de detection. 



2") Dispositif pour la mise en oeuvre du precede selon la revendication 1, 
caracterise en ce qu' 
il comporte : 

- une chambre ciyostatee (1) equipee d'un capteur de temperature (2) 
relie a des organes de refrigeration et de reglage de la temperature, 

- une tubulure de mesure (3) essentiellement en forme de U montee a la 
partie interne de la chambre cryostatee (1) et dont la branche centrale, 
essentiellement horizontaie, constitue la cellule de mesure (4) tandis 
que les branches laterales (5, 5') permettent I'introduction de 
I'echantillon a analyser dans cette cellule ainsi que son extraction, 

- un emetteur laser (6) et un recepteur optique longitudinal (7) associe, 
alignes de part et d'autre de la cellule de mesure (4), le long de I'axe 
longitudinal de celle-ci, 

- un diaphragme (12) monte directement en aval de I'emetteur laser (6), 

- un polariseur (9), monte en amont du recepteur optique longitudinal 
(7), 

- des moyens de calcul et d'affichage programmables relies au capteur de 
temperature (2), a.ux organes de refrigeration et de reglage de la tempe- 
rature, ainsi qu'au recepteur optique longitudinal (7), et 

- un recepteur optique lateral (13) monte a proximite de la cellule de me- 
sure (4), a la partie amont de celle-ci, et relie aux moyens de calcul et 
d'affichage programmables. 

3°) Dispositif selon la revendication 2, 
caracterise en ce que 

llntensite lumineuse est transmise au(x) recepteur(s) optique(s) (7, 13) par 
I'intermediaire de guides de lumiere (15, 150- 

4°) Dispositif selon la revendication 3, 
Cciracterise en ce que 

les guides de lumiere (15, 15*) cooperent avec des lentilles (14, 14") sus- 
ceptibles de concentrer le faisceau optique (8). 
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5**) Dispositif selon Tune quelconque des revendications 3 a 4, 
caracterise en ce que 

rintensite lumineuse est transmise au(x) recepteur(s) optique(s) (7, 13) par 
rintermediaire de guides de lumiere (15, 15'). 

5 

6**) Dispositif selon la revendication 5, 
caracterise en ce que 

les guides de lumiere (15, 15') cooperent avec des lentilles (14, 14') sus- 
ceptibles de concentrer le faisceau optique (8). 

10 

7**) Dispositif selon Tune quelconque des revendications 3 a 4, 
caracterise en ce que 

la tubulure de mesure (3) est constituee par un element metallique, no- 
tamment realise en aluminium equipe de hublots (10, 10', 10") permettant 
15 le passage du faisceau optique (8) a detecter, 

S*') Dispositif selon Tune quelconque des revendications 3 a 7, i 
caracterise en ce que : 
les organes de refrigeration et de reglage de la temperature sont constitues 
20 par une unite de refroidissement notamment a cycle de Stirling dont le 
doigt froid est equipe a son extremite libre d'organes de transmission de la 
chaleur a contact sec cooperant avec la chambre cryostatee (1) de fagon a 
permettre de la refroidir a la temperature souhaitee. 

25 9**) Dispositif selon la revendication 8, 
caracterise en ce qu' 

il est constitue par un appareil compact portatif. 



30 
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5^) Dispositif selon Tune quelconque des revendications 2 a 4, 
caracterise en ce que 

la tubulure de mesure (3) est constituee par un element metallique, no- 
tamment realise en aluminium equipe de hublots (10, 10', 10') permettant 
le passage du faisceau optique (8) a detecter. 

6°) Dispositif selon Tune quelconque des revendications 2 a 5, 
caracterise en ce que 

les organes de refrigeration et de reglage de la temperature sont constitues 
par une unite de refroidissement notamment a cycle de Stirling dont le 
doigt froid est equipe a son extremite libre d'organes de transmission de la 
chaleur a contact sec cooperant avec la chambre ciyostatee (1) de fagon a 
permettre de la refroidir a la temperature souhaitee. 

7°] Dispositif selon la revendication 6, 
caracterise en ce qu' 

il est constitue par un appareil compact portatif. 
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